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Die vorliegende Erfindung betrifft ein Titan-Glimmer-Ver- 
bundmaterial . Spezieller betrifft die Erfindung ein Titan- 
Glirnner-Verbundmaterial, das sich zur Verwendung als 
Farbemittel oder Pigment eignet und einen farbigen Perlglanz 
erzeugt, in beispielsweise Beschichtungszusammensetzungen , 
KosmetiKa, plastischen Materialien, Druckfarben, Anstrich- 
mitteln, Ornamenten, taglichen Notwendigkeiten , Faserstoffen 
und Keramika und das weiterhin geeignet ist zur Verwendung 
als ein leitfahiges Material und elektromagnetisches Wellen- 
gitter in beispielsweise leitfahigen Schichten und Aufzeich- 
nungsschichten in Auf zeichnungspapieren und antistatischen 
Materialien. Das Titan-Glimmer-Verbundjnaterial gemaB der 
vorliegenden Erfindung weist einen ausgezeichneten Farbton 
auf (z.B. Chroma und Helligkeit) sowie eine ausgezeichnete 
Sicherheit, Widerstandsf ahigkeit gegenuber der Einwirkung 
von Licht, Widerstandsf ahigkeit gegenuber der Einwirkung von 
Chemikalien, Widerstandsf ahigkeit gegenuber Losungsmitteln 
und eine ausgezeichnete Hitze-Widerstandsf ahigkeit . 

Es ist allgemein bekannt, daB ubliche titanisierte Gliimner- 
Verbundmaterialien als Pigmente in beispielsweise Kosmetika, 
Anstrichmitteln und plastischen Materialien verwendet war- 
den, und umfassen Glimmer sowie eine Titandioxidschicht , die 
auf der Oberflache des Glimmers erzeugt wird, wobei diese 
iiblichen titanisierten Glimmer-Verbundmateri alien einen 
Perlglanz und verschiedene Interf erenzf arben aufweisen. 
Diese titanisierten Glimmerpigmente werden im allgemeinen 
hergestellt, wie es in der gepriiften japanischen Patent- 
publikation (Kokoku) Nr. 43-25644 beschrieben wird, und zwar 
durch Hydrolyse einer waBrigen Losung des anorganischen Sau- 
resalzes von Titan (z.B. Titanylsulf at ) in Gegenwart von 
Glimmer unter Abscheidung von wgBrigem Titanoxid auf der 
Oberflache des Glimmers, worauf erhitzt wird, obgleich diese 



10 



15 



20 



25 



30 



35 



titanisierten Glimmerpicrraente auch hergestellt werden konneu 
durch eine Vakuum-Abscheidungsmethode. Als Ausgangsglinmier 
wird im allgemeinen Muscovit verwendet, jedoch konnen auch 
Biotit Oder andere Glinnner eingesetzt werden. Der Glimmer 
wird zuvor einem waBrigen MahlprozeB und einer Siebsichtung 
unterworfen, unter Gewinnung von Pulverteilchen von gleich- 
forroiger TeilchengroBe. Die erhaltenen titanisierten Glim- ' 
merpigmente weisen verschiedene Interf erenzf arben auf, je 
nach der Dicke der Titandioxidschicht , die auf der Oberfla- 
che des Glimmers erzeugt wurde. Die Interf erenzf arben sind 
-im allgemeinen Silber, wenn der Titandioxidgehalt bei 10% 
bis 26 Gew.-% liegt. Gold, wenn der Titandioxidgehalt bei 
26% bis 40 Gew.-% liegt, Rot, Blau und Grun , wenn der Titan- 
dioxidgehalt erhoht wird von 4 0 Gew.-% auf 5 0 Gew.-%, und 
Interf erenzf arben von hoherer Ordnung werden dann erhalten, 
wenn der Titandioxidgehalt bei 50% bis 60 Gew.-% liegt. 

Die iiblichen titanisierten Glimmerpigmente, die auf diese 
Weise hergestellt werden, weisen einen Perlglanz auf und 
verschiedene Interf erenzf arben. Die Erscheinungsf arben lie- 
gen jedoch immer nahe oder dicht bei WeiB und Pigmente .mit 
einer kraftigen Erscheinungsf arbe in Ubereinstimmung mit der 
Interf erenzf arbe lassen sich nicht erhalten.. 

Bisher wurden verschiedene Arten von Farbpigmenten, wie bei- 
spielsweise Eisenoxide, Ferrif errocyanid, Chromoxide, Koh- 
lenstoff schwarz und Carmin in die oben beschriebenen tita- 
nisierten Pigmente eingeairbeitet , um ein verschiedenf arbiges 
Aussehen zu erzielen. Die Stabilitaten dieser farbigen tita- 
nisierten Glimmerpigmente, beispielsweise die Sicherheit, 
die Widerstandsfahigkeit gegenuber Licht, die Widerstands- 
fahigkeit gegentiber Chemikalien, die Widerstandsfahigkeit 
gegehQber Losungsmitteln und die Hitzewiderstandsf Shigkeit 
hangen jedoch weitestgehend von den Eigenschaften der Farb- 
pigmente ab, die eingearbeitet werden. Beispielsweise ftihren 
blaue titanisierte Glimmerpigmente, die hauptsgchlich Ferri- 
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ferrocyanid enthalten, zu einem unerwunschten Ausbleichen 
der Farbe in einer alkali schen Losung und werden abgebaut 
und bleichen aus bei einer Temperatur von 200 °C bis 300 *c. 
Weiterhin weisen grOne titanisierte Glimmerpigmente , ob- 
gleich sie eine Mischung aus Eisenoxid und Ferrif errocyanid 
Oder Chromoxid enthalten, beispielsweise eine schlechte chc- 
mische Widerstandsf ahigkeit xind HitzestabilitSt auf und 
haben mogliche Nachteile vom Sicherheitsstandpunkt aufgrund 
der Toxizitat des Chroms. Dies bedeutet, daS die Anwendungs- 
10 bereiche dieser Pigmente beschrankt sind. Weiterhin haben 
blaue Oder griine organische Pigmente, wie beispielsweise 
Phthalocyaninblau, Brilliantblau FCF Aluminiumpigment , chi- 
nizaringrQn und Phthalocyaningriin schlechte Sicherheits- 
eigenschaften und beispielsweise einen schlechten Warmewi- 
derstand, eine schlechte Widerstandsf ahigkeit gegeniiber 
Licht und eine schlechte Widerstandsf ahigkeit gegenuber 
Chemikalien, weshalb diese organischen Pigmente praktisch 
nicht zum Einfarben von Perlglanz-Materialien eingesetzt 
werden. Andererseits werden rote titanisierte Glimmer-Ver- 
bundpigmente, die Carmin enthalten, bei Einwirkung von- Licht 
ausgebleicht. Weiterhin fvihren die gefarbten titanisierten 
Glimmerpigmente mit den Farbpigmenten zu' einer Farbsegrega- 
tlon Oder zur Erzeugung von Freindgeriichen in einem Losungs- 
inittel Oder verschiedenen Zusaininensetzungen (z.B. Kosmeti- 
25 ka), wenn Farbpigmente eingearbeitet werden. 

Die JP-A-57-161055 beschreibt ein Verbundpigment oder zusam- 
mengesetztes Pigment fur Beschichtungen , in denen ein blatt- 
chenformiges synthetisches oder natfirliches Glimmerpulver , 
gegebenenfalls mit Titandioxid, Aluminiumoxid oder Ferrioxid 
beschichtet, mit Metallen beschichtet wird, urn Pigmente fiir 
Druckfarben oder Beschichtungen mit einem besseren metalli- 
schen Glanz zu erzeugen als mit pulverformigen Metallpigmen- 
ten. In dem einzigen detaillierten Beispiel wird ein kommer- 
zielles glimmer artiges Perlpigment beschrieben, das eine auf 
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chemischem Wege erzeugte Nickelmetallisierungsschicht mit 
einer Dicke von 1000 bis 1500 A aufweist. 



Die vorliegehde Erfindung hat sich zur Aufgabe gestellt, die 
oben beschriebenen Nachteile des Standes der . Technik zu 
tiberwinden und ein Titan-Glimmer-Verbundmaterial bereitzu- 
stellen, das einen extrem verbesserten Farbton aufweist 
(z.B. Chroma und Helligkeit), eine konsistente Erscheinungs- 
farbe und Interf erenzf arbe und ausgezeichnete Pigmentcharak- 
teristika, wie z.B. Stabilitat, Sicherheit, Widerstandsf a- 
higkeit gegentiber Licht, Alkali-Widerstandsf ahigkeit , 
Losungsmittel-Widerstandsfahigkeit und Hitze-Widerstandsf a- 
higkeit, wie auch eine ausgezeichnete elektrische Leitfahig- 
keit, wie einen spezifischen Widerstand und ausgezeichnete 
magnetische Charakteristika. 

Eine weitere Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist die 
Bereitstellung eines Titan-Glimmer-Verbundmaterials , das 
dazu geeignet ist, zu kosmetischen Produkten verarbeitet zu 
werden, liiit einer guten Dispergierbarkeit und daB ein uner- 
wtinschtes Ausbleichen der Farbe auftritt, eine Farb-Segrega- 
tion, und ohne daB Fremdgeruche erzeugt werden, nachdem das 
Praparat hergestellt worden ist. 

GemaB der vorliegenden Erfindung wird ein Titan-Glimmer-Ver- 
bundmaterial bereitgestellt mit (i) Glimmer, (ii) einer 
ersten Beschichtung aus Titandioxid, und (iii) einer zweiten 
Beschichtung aus pulverf ormigen Teilchen von mindestens 
einem Metall, ausgewahlt aus Cobalt, Nickel, Kupfer, zink, 
Zinn, Gold und Silber, aufgetragen auf die erste Beschich- 
tung, wobei die Dicke der ersten Beschichtung bei 2 x lo"^ m 
(200 A) Oder mehr liegt und die Dicke der zweiten Beschich- 
tung bei 5 X 10-10 m (5 A) bis 6 X 10-8 ^ (goo liegt. Die 
vorliegende Erfindung laBt sich besser verstehend aus der 
unten folgenden Beschreibung unter Bezugnahme auf die Zeich- 
nungen, in denen dargestellt sind in: 
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Fig. 1 ist eine Photographie eines AJbtast-Elektronenmikros- 
kops (72.000-fache VergroBerung) , die einen Oberf lachenzu- 
stand des einen blauen Perlglanz aufweisenden Materials ver- 
anschaulicht, das gemaB Beispiel 1 erhalten worden ist und 

Fig. 2 ist ein Rontgenstrahl-Brechungsmusters des obener- 
wahnten Materials mat blauem Perlglanz. 

Jeder beliebige Glijnmer, wie beispielsweise im Handel er- 
haltliches Muscovit, ist fiir die vorliegende Erfindung 
geeignet. Gegebenenf alls kann beispielsweise auch Biotit 
eingesetzt werden. Die TeilchengroBe des Glimmers kann uber 
einen breiten Bereich variieren. Ist jedoch beabsichtigt , 
das vorliegende Glimmer-Verbundmaterial als ein Perlglanz- 
pigment in einem kosmetischen Praparat zu verwenden, so wird 
bevorzugt ein Glimmer mit einer kleineren TeilchengroBe und 
einer flachen Form aus den im Handel erhaltlichen Glimmern 
ausgewahlt mit einer TeilchengroBe von ungefahr l bis lOo 

da dadurch ein schoner Farbton und ein schoner Perlglanz 
leicht erhalten werden kann. 



GemaB der vorliegenden Erfindung wird die OberflSche von 
Glimmer mit Titandioxid beschichtet, woran sich eine Be- 
25 schichtung mit einem Oder mehreren metallischen Pulverpar- 
tikeln anschlieBt, die ausgewahlt sind aus der Gruppe be- 
stehend aus Cobalt, Nickel, Kupfer, Zink, Zinn, Gold und 
Silber. Obgleich keine kritischen Beschrankungen bezuglich 
der Mengen an Titanoxid und den metallischen Pulverteilchen 
in den vorliegenden Titan-Verbundmateri alien bestehen, liegt 
die bevorzugte Menge an dem Titandioxid bei lo bis 400 Gew.- 
Teilen, in besonders vorteilhafter Weise bei 15 bis 250 
Gew.-Teilen, bezogen auf lOO Gew.-Teile des Glimmers, und 
die bevorzugte Menge an dem metallischen Pulverteilchen 
liegt bei 0,01 bis 60 Gew.-Teilen, in besonders vorteilhaf- 
ter Weise bei 1 bis 60 Gew.-Teilen, bezogen auf 100 Gew.- 



Teile Glinmier. Die Verwendung von zu groBen Mengen an Titan- 
dioxid tendiert zu einer Verminderung des gewtinschten Perl- 
glanzes und Farbtones, wohingegen die Verwendung von zu 
kleinen Mengen an Titandi.oxid zu einer Abnahme des Perlglan- 
zes und des Farbtones tendiert. Andererseits tendiert die 
Verwendung von zu Jcleinen Mengen an den metallischen Pulver- 
teilchen zu einer Nichtubereinstimmung der Farberscheinung 
mit der Interf erenzf arbe , obgleich der erhaltene Glimmer die" 
Interferenzf arbe aufweist. Im Gegensatz hierzu tendiert die 
Verwendung einer zu gro5en Menge an dem metallischen Pulver 
zu einer unvorteilhaf t bemerkenswerten Schwarzung des 
Verbundpul vers . 

Die Dicke des Titandioxides , auf der. Oberf lache des Glimmers 
liegt bei 2 x 10"^ m (200 A) oder daruber, in vorteilhaf te- 
rer Weise bei 9 x 10"^ m (900 A) oder daruber, insbesondere 
dann, wenn ein Verbundmaterial mit aiisgezeichnetem Aussehen 
und einer Interferenzf arbe gewunscht ist, die verschieden 
von Schwarz ist. 

Obgleich keine spezielle Begrenzung hinsichtlich der Be- 
schichtungsmenge der zweiten Beschichtung aus den obener- 
wahnten metallischen Pulverteilchen in dem vorliegenden Ver- 
bundmaterial besteht, soil die Dicke der zweiten Beschich- 
tung bei 5 x 10~^0 ^ (3 bis 6 X 10-S m(600 A), vorzugs- 
weise bei 2 x 10^8 ^ ^^OO A) bis 6 x 10^? (600 A) liegen. 
Betr^gt die Dicke der zweiten Beschichtung weniger als 5 x 
10"^P m (5 A), so laBt sich das gewunschte Verbundmaterial 
mit einem ausgezeichneten Farbton gewohnlich nicht herstel- 
len . 

Das Titan-Glimmer-Verbundmaterial gemSB der vorliegenden Er- 
findung weist Glimmer aus, der auf seiner Oberf lache mit 
Titandioxid beschichtet ist, worauf sich eine Beschichtung 
mit den metallischen Pulverteilchen von einem oder mehreren 
der Metalle anschTieBt, die ausgewahlt sind aus der Gruppe 



bestehend aus Cobalt, Nickel, Kupfer, Zink, Zinn, Gold und 
Silber. Das Titan-Gliininer-Verbundinaterial gemaS der vorlie- 
' genden Erfindung kann nach verschiedenen Methoden herge- 
stellt werden. Beispielsweise werden im Handel erhaltliche 
5 titanisierte Gliromerpigmente (oder Titan-Glimmerpigmente) in 
einer waBrigen Losung von einer oder mehreren starken 
Sauren, Zinnchlorld (oder Stannochlorid) , und Palladiumchlo- . 
rid unter Aktivierung der Oberflache des tit:anisiert:en Glim- 
mers dispergiert. Nach der Filtration wird der aktivierte 

10 Glimmer in einem stromlosen Plattierungsbad dispergiert, um 
eine gleichf ormige Beschichtung auf der Oberflache des 
aktivierten Glimmers mit metallischen Pulverteilchen zu be- 
wirken. Das stromlose Plattierungsbad enthalt ein Metallsalz 
und ein Reduktionsmittel , so daB ein Metall aus der Metall- 

15 salzlosung reduktiv durch die Einwirkung des Reduktionsmit- 
tels abgeschieden Wird* Weiterhin kann das stromlose Plat- 
tierungsbad gegebehenf alls zusatzlich zu den obenerwahnten 
wesentlichen Komponenten Chelate bildende Stabilisatoren, 
Puffer und dgl* enthalten. 

20 ^ 

Die Metallsalze, die sich in dem stromlosen Plattierungsbad 
verwenden lassen, sind Lieferanten der Plattierungsmetalle , 
weshalb sich inf olgedessen beliebige losliche Salze im Rah- 
men der vorliegenden Erfindung verwenden lassen. Beispiele 

25 fiir derartige Salze sind Sulfate, Chloride, Nitrate, Carbo- 
nate und Cyanide des Cobalts, Nickels, Kupf ers , Zinks, 
Zinns, des Goldes und des Silbers, Diese Metallsalze konnen 
allein oder in jeder beliebigen Mischung miteinander verwen- 
det werden. 

30 

Beispiele fur Reduktionsmittel , die im Rahmen der vorliegen- 
den Erfindung eingesetzt werden konnen, sind Natriumhypo- 
phosphat, Natriumhyposulf at, waBriges Natriumsulf it , Hydra- 
zinchlorid, Hydrazinsulf at , Hydrazinoxalat , Hydrochinon, 
35 Hydrosulfid, Tartrate, Formalin, Sucrose, Monosaccharide und 



Glyoxal. Diese Reduktionsmittel konnen alleine oder in jeder 
beliebigen Mischiing verwendet werden. 



Die Chelate bildenden Stabilisatoren werden im Rahmen der 
vorliegenden Erfindung zur Stabilisierung der Metallsalze in 
dem Plattierungsbad verwendet, durch Uberfiihren der Metall- 
salze in die Form der komplexen Salze oder Chelate, wodurch 
der spontane Abbau der Metallsalze verhindert wird und die 
Metalle leicht abgeschieden oder abgetrennt werden. Beispie- 
le fiir derartige Stabilisatoren sind Komplexe bildende 
Mittel, wie beispielsweise Tartrate und Citrate und Chelat- 
bildner, wie beispielsweise Triethanolamin und EDTA. Diese 
Verbindungen konnen allein oder in jeder beliebigen Mischung 
verwendet werden. 

Beispiele der Puffer, die im Rahmen der vorliegenden Erfin- 
dung verwendet werden konnen, sind organische Sauren, wie 
beispielsweise Essigsaure, Weinsaure und Natrium-, Kalium- 
und Auunoniumsalze hiervon, wie auch Natriumcarbonat , Kalium- 
carbonat, Ammoniumcarbonat , Natriumbicarbonat , Kaliumbicar- 
bonat und Ammoniumbicarbonat . Diese Verbindungen konnen 
allein Oder in jeder beliebigen Mischung verwendet werden. 
Weiterhin wird, wie in der obenerwahnten japanischen gepriif- 
ten Patentpublikation Nr. 43-25644, angemeldet von du Pont, 
beschrieben, eine waBrige Losung eines anorganischen Salzes 
von Titan in Gegenwart von Gliiwnerpulverteilchen bydroly- 
siert, unter Abscheidung von waBrigem Titandioxid auf der 
Oberflache der Glimmerpulverteilchen, worauf nach der oben 
beschriebenen stromlosen Plattierungsmethode eine Beschich- 
tung mit den Metallpulverteilchen erfolgt. Alternativ wird 
das waBrige Titandioxid auf den OberflSchen der Glimmerteil- 
chen abgeschieden, worauf sich eine Erhitzung anschlieBt 
unter Erzeugung von titanisiertem Glimmer, worauf die 
Metallpulverteilchen darauf aufgetragen werden, und zwar 
nach dem obenerwahnten stromlosen Plattierungsverf ahren . 
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Dies bedeutet, daB gemaB der vorliegenden Erfindung die 
Titan-Gliimner-Verbundmaterialien mit der gewiinschten Er- 
scheinungsfarbe, magnetischen Eigenschaf ten und Elektroleit-- 
fahigkeit erhalten werden konnen durch geeignete Auswahl von 
beispielsweise den Mengen an waSrigem Titandioxid und/oder 
dem Titandioxid, der Art der Metalle, die der stromlosen 
Plattierung unterworfen werden, den Mengen (oder Verhaltnis- 
sen) der verwendeten Verbindungen , dem pH-Wert und der Peak-' 
tionstemperatur - 



Das Titan-Glimmer-Verbundmaterial gemaB der vorliegenden Er- 
findung weist einen ausgeaeichneten Farbton auf (z.B. Chroma 
und Helligkeit), eine gute konsistente Erscheinungsf arbe und 
Interferenzfarbe, eine ausgezeichnete Sicherhei.t, Wider- 
standsfahigkeit gegenuber Bewetterung, Widerstandsf ahigkeit 
gegenuber der Einwirkung von Licht, Widerstandsf ahigkeit 
gegenOber Chemikallen, Widerstandsf ahigkeit gegenuber L6- 
sungsmittel und Warme-Widerstandsf ahigkeit . Demzufolge laBt 
sich das vorliegende Verbundmaterial in vorteilhaf ter Weise 
verwenden als Farbemittel oder als ein einen farbigen Perl- 
glanz erzeugendes Mittel auf verschiedenen Gebieten, ein- 
schlieBlich Beschichtungszusammensetzungen , Kosmetika, pla- 
stischen Materialien, Farben, Anstrichmitteln, Ornamenten, 
taglichen Notwendigkeiten , Textilprodukten und keramischen 
25 Produkten. Weiterhin lassen sich die vorliegenden Titan- 

Glimmer.-Verbundmaterialien als elektroleitf ahige Schichten 
und Registrationsschichten von Auf zeichnungspapieren verwen- 
den, als elektroleitfahige Materialien, wie beispielsweise 
antistatische Mittel und als elektromagnetische Wellenschil- 
30 der Oder Wellengitter. Dies bedeutet, daB die vorliegenden 
zusanunengesetzten Materialien oder Verbundmaterialien eine 
groBe industrielle Anwendbarkeit aufweisen. 

Wird das Titan-Gliimner-Verbundmaterial gemaB der vorliegen- 
35 den Erfindung in einem kosmetischen PrSparat verwendet, so 

kann das vorliegende Verbundmaterial in das kosmetische Pra- 



parat in jeder beliebigen Menge eingearbeitet werden, die 
normal er we ise fur ein farbendes Mittel , Pigment oder Pulver 
angewandt wird, beispielsweise in einer Menge von 0,1 bis 96 
Gew.-%, vorzugsweise in einer Menge von 1 bis 70 Gew.-%. 

Das vorliegende Verbundmaterial kann in jedes beliebige 
ubliche kosmetische Praparat eingearbeitet werden , bei- 
spielsweise in flussige Cremes , Lotios, Cremes , Salben , 
Stifte, Sprays, Pulver, gepreBte Pulver und mehrschichtige 
Materialien (z.B. Pulver-Wasser-6l-Schichten ) . Die vorlie- 
genden Verbundmaterialien konnen in verschiedene Typen von 
Kosmetika eingearbeitet werden, beispielsweise in Gesichts- 
praparate, Make-up-Praparate, Haarpraparate, Korperpraparate 
und Duf t-Praparationen, vorzugsweise in Make-up-Praparate , 
wie beispielsweise Foundations, Rouges, Gesichtspulver , 
Augen-Make-ups, Lippenstifte und Nagellacke. 

Die ahderen Bestandteile , die in die kosmetischen Praparate 
eingearbeitet werden, welche das erf indungsgemaBe Verbund- 
material enthalten, konnen aus beliebigen Bestandteilen be- 
stehen, die in iiblichen kosmetischen Praparaten und Zusam- 
mensetzungen verwendet werden. Beispiel fur derartige Be- 
standteile sind Ole, wie z.B. hohere aliphatische Alkohole, 
hohere Fettsauren, Esterole, Paraffinole und Wachse ; Alko- 
hole, wie z.B. Ethylalkohol , Propylenglykol , Sorbitol und 
Glucose; Feuchthaltemittel , wie z.B. Mucopolysaccharide, 
Collagene, PCA-Salze und Lactate; verschiedene oberflachen- 
aktive Mittel, wie nicht-ionogene , kationische, anionische 
und amphotere oberf lachenaktive Mittel; Dickungsmittel , wie 
z.B. Gummiarabicum , Xanthangummi , Polyvinyl pyrrol i don , 
Ethylcellulose, Carboxymethylcellulose, Carboxyvinylpolymere 
und modifizierte oder nicht-modif izierte Tonmineralien; Lo- 
sungsmittel, wie z.B. Ethylacetat, Aceton und Toluol; orga- 
nische und anorganische Pigmente und Farbstoffe; Ajitioxidan- 
tien, wie beispielsweise BHT und Tocopherol; Wasser; Chemi- 



kallen; UV-Absorber; pH-Puffer; Chelatbildner ; Preservative 
und Parfums. 



BEISPIELE 

5 Die vorliegende Erf indung soil im folgenden weiter unter Be- 
zugnahme auf die in keiner Weise begrenzenden folgenden Bei- 
spiele beschrieben werden, in denen "Teile" und "Prozent" 
jeweils auf Gewichtsbasls angegeben sind, sofern nicbts 
anderes angegeben ist, 

10 

Beispiel 1 r Zubereituna ^ 

Eine 50 g Menge von Gliininer wurde zu 500 g eines inittiels 
eines lonenaustauschers behandelten Wassers zugegeben und 
dann gleichf ormig hierin unter kraftigem Riihren dispergiert. 

15 Dann wurden 273,0 g einer 40%igen waBrigen Titanylsulf atlo-- 
sung zur oben erhaltenen Dispersion zugegeben. Die Mischung 
wurde durch Erhitzen 3 h lang unter Ruhren aufgekocht. Nach 
dem Abkiiiilen wurde die Mischung filtriert und mit Wasser 
gewaschen, worauf bei einer Temperatur von 900 getrocknet 

20 wurde. Auf diese Weise wurden 80 g von titanisiertem Glimmer 
erhalten, d.h, einem Glimmer, der mit Titandioxid beschich- 
tet war . 



Eine Menge von 50 g des erhaltenen titanisierten Glimmers 
25 wurde in 500 ml einer 8 x 10"*^ M waBrigen Losung von Stanno- 
chlorid dispergiert, worauf nach einer Filtrierung von neuem 
in 500 ml einer 5 x 10"*"^ M waBrigen Losung von Palladium- 
chlorid dispergiert wurde. Nach der Filtrierung wurden 50 g 
des erhaltenen aktivierten titanisierten Glimmers bei einer 
30 Temperatur von 90 *C und einem pH-Wert von 8 bis 10 l h lang 
in 950 ml eines stromlosen Cobalt-Plattierungsbades disper- 
giert, das 27 g/1 Natriumhypophosphat , 268 g/1 Rochelle-Salz 
und 47 g/1 Cobaltsulfat enthielt. Nach der Filtrierung und 
nach Waschen rait Wasser wurde das erhaltene Produkt bei ' 
35 einer Temperatur von 150*c getrocknet, wodurch 53 g eines 
Materials mit einem blauen Perlglanz erhalten wurden, mit 



sowohl einer brillanten Erscheinungsf arbe wie auch 
Interf erenzf arbe^ 

Die Teilchenoberf lache des wie oben beschrieben erhaltenen 
Materials mit blauem Perlglanz ist in Fig. 1 dargestellt, 
wobei die Photomikrograpbie ( 72 . 000-f ache VergroBerung) 
i^ittels eines Elektronenmikrographen vom Abtasttyp erhalten 
wurde. Wie sich eindeutig aus Fig. 1 ergibt, ist die Ober- 
flache der Teilchen des Titan-GliTnnier-Verbundmater ials mit 
dem blauen Perlglanz ausreichend beschichtet mit den fein- 
verteilten stabchenartigen Teilchen. 

Das Rontgenstrahl-Beugungsmuster ( Cu-Ka-Linie ) des erhalte- 
•nen Materials mit dem blauen Perlglanz ist in Fig. 2 darge- 
steirt. Wie sich eindeutig aus Fig. -2 ergibt, liegt eine 
Spitze bei einem Brechungswinkel (d,h. einem Bragg 's Winkel 
20) von ungefahr 25,3' vor, zusatzlich zu den Brechungsspit- 
zen des Glimmers. Diese Spitze entspricht (101) der stark- 
sten Spitze des Titandioxides vom Anatas-Typ. 

Weiterhin wurde die Menge an dem metallischen Cobalt auf der 
Oberf lache der Titan-Glimmer-Teilchen nach der folgenden 
Methode bestimmt. 

Das Material mit dem blauen Perlglanz (d.h. eine Probe), 
erhalten wie oben, wurde in einem Achatmorser vermahlen, 
unter Gewinnung eines amorphen Glimmers. Aus der Fluores- 
zenz-Rontgenstrahl-Messung des amorphen Glimmers wurde die 
Intensitat bei einem Winkel von 52,18' der Brechungslinie 
(Ka) des metallischen Cobalts bestimmt und der Gehalt an 
metallischem Cobalt wurde aus der Kalibrierungskurve der 
Brechungsintensitat des bekannten Mischungsverhaltnisses von 
Glimmer und Cobalt, wie zuvor erhalten, bestimmt. 

Der Gehalt des Titandioxides, das in dem erhaltenen Material 
mit dem blauen Perlglanz enthalten war, wurde bestimmt. 



Das Material mit dem blauen Perlglanz (d.h. eine Probe), wie 
oben beschrieben erhalten, wurde in einem Acha-tmorser 
vermahlen, unter Gewinnung von amorphem Glinmer und die In- 
tensitat der Brechung des Titandioxides wurde ermittelt aus 
einer Pulver-Bestimmungsraethode der Rontgenstrahl -Brechung 
(Cu-Ka-Linie) der amorpheri Probe. Die Menge des Titandioxi- 
des wurde aus der Intensitat bestinunt, gemaB der Kalibrie- 
rungskurve der Brechungsintensitat des bekannten Mischungs- 
verhaltnisses von Glimmer und Titandioxid, die zuvor erhal- 
ten wurde . 

Als Ergebnis wurde gefunden, daB das Material mit dem blauen 
Perlglanz zu 86,0 Teilen aus Titandioxid und zu 16,3 Teilen 
aus metallischem Cobalt, auf geschichtet auf 100 Telle Glim- 
mer best and. 

Beispiel 2 f Zubereituna^ 

Eine 50 g Menge Glimmer wurde zu 500 g Wasser aus einem 
lonenaustauscher gegeben und gleichformig unter kraftigem 
Ruhren hierin dispergiert . . Dann wurden 312,5 g einer 40%igen 
waBrigen Titanylsulf atlosung zur oben erhaltenen Dispersion 
zugegeben. Die Mischung wurde 3 h lang unter Ruhren zum Sie- 
den erhitzt. Nach dem Abkuhlen wurde die Mischung filtriert 
und mit Wasser gewaschen, worauf bei einer Temperatur von 
900'c getrocknet wurde. Auf diese Weise wurden 100 g titani- 
sierter Glimmer, d.h. Glimmer, beschichtet mit Titandioxid, 
erhalten - 

Eine 50 g Menge des erhaltenen titanisierten Glimmers wurde 
in 500 ml einer 8 x 10"^ M waBrigen Losung von Stannochlorid 
dispergiert und filtriert und nochmals dispergiert in 500 ml 
einer 5 x 10""^ M waBrigen Losung von Palladiumchlorid . Nach 
Filtration wurden 50 g des erhaltenen aktivierten titani- 
sierten Glimmers bei einer Temperatur von 80 °C und einem pH- 
Wert von 8 bis 10" 1 h lang in 1200 ml eines stromlosen 



Nickel -Plattierungsbades dispergiert , das 10 g/1 Natrium- 
hypophosphat, 100 g/1 Natriumcitrat , 50 g/1 Ammoniumchlorid 
und 30g/l Nickel chlorid enthielt, Daraufhin wurde der Glim- 
mer eine weitere Stunde nach Zugabe von 1200 ml von 35%igem 
Formalin dispergiert. Nach Filtration und Waschen mit Wasser 
wurde das erhaltene Produkt bei einer Temperatur von 150 ''c 
getrocknet, wobei 54 g eines Materials mit grunem Perlglanz 
mit sowohl einer brill anten Erscheinungsf arbe wie auch 
Interf erenzf arbe erhalten wurden. 

Die Mengen an Titandioxid und dem metallischen Nickel, das 
auf den Glimmer in dem wie oben erhaltenen Material mit 
grunem Perlglanz aufgetragen worden war, wurden in ahnlicher 
Weise wie in Beispiel 1 beschrieben bestimmt. 

Als- Ergebnis wurde gefunden, daB das Material mit dem griinen 
Perlglanz zu 98,6 Teilen aus Titandioxid und 16,2 Teilen 
metallischem Nickel auf 100 Teilen Glimmer bestand. 

Beispiel 3 f Zubereitunal 

Ein 50 g Mange Glimmer wurde zu 500. g Wasser, das zuvor mit 
einem lonenaustauscher behandelt worden war, gegeben und 
dann gleichformig unter kraftigem Ruhren hierin dispergiert. 
Dann wurden 273,0 g einer 40%igen waBrigen Titanylsulf atlo- 
sung zur erhaltenen Dispersion zugegeben. Die Mischung wurde 
3 h lang unter Ruhren zum Sieden erhitzt. Nach Abkuhlen wur- 
de die. Mischung filtriert und rait Wasser gewaschen, und 
dariach bei einer Temperatur von 900 "c getrocknet- Auf diese 
Weise wurden 90 g titanisierter Glimmer, d.h. . Glimmer , 
beschichtet mit Titandioxid, erhalten. 

Eine 50 g Menge des erhaltenen titanisierten Glimmers wurde 
in 500 ml einer 8 x 10"^ M waBrigen Losung von Stannochlorid 
dispergiert und nach Filtration von neuem in 500 ml einer 5 
X 10""^ M waBrigen Losung von Palladiumchlorid dispergiert. 
Nach der Filtration wurden 50 g des erhaltenen aktivierten 



titanisierten Glimmers bei einer Teraperatur von 22 'c und 
einera pH-Wert von 11^5 1 h lang in 1200 ml eines stromlosen 
Kupf er-Plattierungsbades dispergiert, das 170 g/1 Rochelle- 
Salz, 50 g/1 Natriumhydroxid, 3 0 g/1 Natriumcarbonat und 35 
5 g/1 Kupfersulfat enthielt. Nach Filtration und Waschen mit 
Wasser wurde das erhaltene Produkt bei einer Temperatur von 
150 getrocknet, wobei 52,6 g eines Materials mit einem 
blauen Perlglanz erhalten wurden, das sowohl eine brillante 
Erscheinungsf arbe als auch Interf erenzf arbe aufwies. 

10 

Die Mengen an Titandioxid und dem metallischen Kupfer, die 
auf den Glimmer in dem Material mit blauem Perlglanz aufge- 
tragen worden waren, wurden in entsprechender Weise wie in 
Beispiel 1 beschrieben bestimmt. 

15 

Als Ergebnis wurde gefunden, daB das Material mit dem blauen 
Perlglanz aufgebaut war aus 77,4 Teilen Titandioxid und 8,5 
Teilen metallischem Kupfer auf 100 Teilen des Glimmers. 

20 Beispiel 4 f Zubereituna") 

Eine .50 g Menge Glimmer wurde zu 500 g Wasser, das in einem 
lonenaustauscher behandelt worden war, gegeben und gleich- 
formig unter kraftigem Riihren hierin dispergiert* Daraufhin 
wurden 150,0 g -einer 40%igen waBrigen Titanylsulf atlosung 

25 zur erhaltenen Dispersion zugegeben. Die Mischung wurde 3 h 
lang unter Ruhren zum Sieden erhitzt. Nach dem Abkuhlen wur- 
de die Mischung filtriert und mit Wasser gewaschen, worauf 
bei einer Temperatur von 900 *C getrocknet wurde. Auf diese 
Weise wurden 100 g von titanisiertem Glimmer erhalten, d.h. 

30 eines Glimmer, der mit Titandioxid beschichtet worden war. 

Eine 50 g Menge des erhaltenen titanisierten Glimmers wurde 
in 500 ml einer 8 x 10""-^ M waBrigen Losung von Stannochlorid 
dispergiert und nach Filtration von neuem in 500 ml einer 5 
35 X 10"^ M waBrigen Losung von Palladiumchlorid dispergiert. 

Nach der Filtration wurden 50 g des erhaltenen aktiivierten 



10 



15 



f ■ * 

titanisierten Glimmers bei einer Temperatur von 90*0 und 
einera pH-Wert von 8 bis 10 l h lang in 550 ml eines strom- 
losen Cobalt-Plattierungsbades dispergiert, das 27 g/l 
Natriumhypophosphat, 268 g/l Rochelle-Salz und 47 g/l 
Cobaltsulfat enthielt. Nach Filtration und Waschen mit 
Wasser wurde das erhaltene Produkt bei einer Temperatur von 
150 'c getrocknet, wobei 51,2 g eines Materials mit rotem 
Perlglanz mit sowohl einer brillanten Erscheinungsf arbe als 
auch Interf erenzf arbe erhalten wurden. 

Die Mengen an Titandioxid und dem metallischen Cobalt, die 
auf den Glimmer in dem Material mit dem roten Perlglanz auf- 
getragen worden waren, wurden in entsprechender Weise wie in 
Beispiel 1. beschrieben bestimmt. 

Als Ergebnis wurde gefunden, daB das Material mit dem roten 
Perlglanz 45,1 Teile Titandioxid und 9,4 Telle von metal li- 
schem Cobalt auf lOO Teilen des Glimmers aufwies. 

20 Beispie l 5 r Zuhereituner ) 

Eine 50 g Menge von titanisiertem Glimmer (d.h. Iriodin 225 
mit einer blauen Interf erenzf arbe, erhSltlich von der Firma 
Merck, Westdeutschland) wurde in 500 ml einer 8 x lO'^ m 
waBrigen Losung von Stannochlorid dispergiert und nach 
25 Filtration erneut dispergiert in 500 ml einer 5 x lO'^ M 

waBrigen Losung von Palladiumchlorid. Nach einer Filtration 
wurde der erhaltene aktivierte titanisierte Glimmer (d.h. 
Iriodin 225) bei einer Badtemperatur von 80-90 "c und einem 
pH-Wert von il,5 1 h lang in 500 ml eines stromlosen zink- 
Plattierungsbades dispergiert, das 60 g/l Zinkcyanid, 60 g/l 
Natriumcitrat, 60 g/l . Natriumhypophosphat und 80 g/l Natri- 
umcyanid enthielt. Nach Filtration und Waschen mit Wasser 
wurde das erhaltene Produkt bei einer Temperatur von 150°c 
getrocknet, wobei 52,2 g eines Materials nit einem blauen 
Perlglanz mit sowohl einer brillanten Erscheinungsf arbe als 
auch Interf erenzf arbe erhalten wurden. 



30 



35 




Die Mengen an Titandioxid und dem metallischen Zink, die auf 
den Glimmer in dem Material mit dem blauen Perlglanz auf- 
getragen worden waren, wurden in entsprechender Weise wie in 
5 Beispiel 1 beschrieben bes-timmt* 

Als Ergebnis wurde gefunden, daB das Material mit dem blauen 
Perlglanz 92 Telle Titandioxid und 9,6 Telle metallisches 
ZinJc auf 100 Teilen des Glimmers aufwies. 

10 

Beispiel 6 f Zubereituna 

Eine 50 g Menge von titanisiertem GlimTner (d.h. Iriodin 217 
mit einer roten Interf erenzf arbe , erhaltlich von der Firma 
Merck, Westdeutschland ) wurde in 500 ml einer 8 x 10^^ M 

15 waBrigen Losung von Stannochlorid dispergiert, worauf das 

Material nach einer Filtration von neuem in 500 ml einer 5 x 
10""^ M waBrigen Losung von Palladiumchlorid dispergiert 
wurde. Nach Filtration wurde der erhaltene aktivierte tita- 
nisierte Glimmer (d.h. Iriodin 217) bei Raumtemperatur 1 h 

20 lang in 500 ml eines stromlosen Zinn-Plattierungsbades dis- 
pergiert, das 6 g/1 Stannochlorid, 55 g/1 Thioharnstof f und 
39 g/1 Weinsaure enthielt. Nach Filtration und Waschen mit 
Wasser wurde das erhaltene Produkt bei einer Temperatur von 
150 "c getrocknet, wobei 50,1 g eines Materials mit einem 

25 roten Perlglanz mit sowohl einer brillanten Erscheinungs- 
farbe als auch Interf erenzf arbe erhalten wurden. 

Die Mengen an Titandioxid und metallischen Zink, die auf den 
Glimmer in dem Material mit dem roten Perlglanz aufgetragen 
3 0 worden waren, wurden in entsprechender Weise wie in Beispiel 
1 beschrieben bestimmt. 

Als Ergebnis wurde gefunden, daB das. Material mit dem roten 
Perlglanz 69 Telle Titandioxid und 5,1 Telle metallisches 
35 Zinn auf 100 Teilen des Glimmers aufwies. 



Beispiel 7 f Zubereituna^ 

Eine 50 g Menge Glimmer wurde zu 500 g eines mit einem 
lonenaustauscher behandelten Wassers gegeben imd gleich- 
formig hieriri unter kraftigem Ruhren dispergiert. Dann 
wurden 150,0 g einer 40%igen waBrigen Titanylsulf atlosung 
zur erhaltenen Dispersion zugegeben. Die Mischung wurde 
unter Ruhren 3 h lang auf Siedetemperatur erhitzt. Nach dem 
Abkuhlen wurde die Mischung filtriert und mit Wasser gewa- 
schen, worauf bei einer Temperatur von 900 *C getrocknet 
wurde. Auf diese Weise wurden 78 g titanisierter Glimmer 
erhalten, d.h. Glimmer, beschichtet mit Titandioxid. 

Eine 50 g Menge des erhaltenen titanisierten Glimmers wurden 
in 500 ml einer 8 x 10*^ M waBrigen Losung von Stannochlorid 
dispergiert und nach Filtration erneut dispergiert in 500 ml 
einer 5 x 10""^ M waSrigen Losung von Palladiumchlorid • Nach 
Filtration wurden 50 g des erhaltenen aktivierten titani- 
sierten Glimmers bei einer Badtemperatur von 92-95 *C und 
einem pH-Wert von 7,0 bis 7,5 1 h lang in 1400 ml eines 
stromlosen Gold-Plattierungsbades dispergiert, das 2 g/1 
Kalium, 75 g/1 Ammoniumchlorid, 50 g/1 Natriumoxalat und 50 
g/1 Natriumphosphit enthielt. Nach Filtration und Waschen 
mit wasser wurde das erhaltene Produkt bei einer Temperatur 
von 120*^0 getrocknet, wobei 5 3,2 g eines Materials mit einem 
goldenen Perlglanz mit sowohl einer brillanten Erscheinungs- 
farbe wie auch Interf erenzf arbe erhalten wurden. 

Die Mengen an Titandioxid und dem metallischen Goldpulver, 
die auf den Glimmer in dem Material mit dem goldenen Perl- 
glanz aufgetragen worden waren, wurden in entsprechender 
Weise wie in Beispiel l beschrieben bestimmt- 

Als Ergebnis wurde gefunden, daB das Material mit dem 
goldenen Perlglanz 52 Telle Titandioxid und 7,1 Telle 
Goldpulver auf 100 Teilen des Glimmers enthielt. 



Beispiel 8 f Zubereituna ) . 
Eine 50 g Menge von titanisiertem Glimmer (d.h- Iriodin 101 
mit einer Silber-Perlglanz, erhaltlich von der Firma Merck, 
Westdeutschland) wurde in 500 ml einer 8 x 10"-^ M waBrigen 
5 Losung von Stannochlorid dispergiert und nach Filtration 
erneut dispergiert in 500 ml einer 5 x 10"''^ M waBrigen 
Losung von Palladiumchlorid. Nach Filtration wurde der 
erhaltene aJctivierte titanisierte Glimmer (d.h* Iriodin 101) 
bei einer Badteraperatur von 20**C und einem stromlosen Sil- 

10 ber-Plattierungsbad 5 g Silbernitrat , 700 ml Wasser und 9 ml 
von 38%igein Formalin enthielt. Nach Filtration und Waschen 
mit Wasser wurde das erhaltene Produkt bei einer Temperatur 
von 120"C getrocknet, wobei 52,4 g eines Materials mit einem 
Silber-Perlglanz mit sowohl einer brillanten Erscheinungs- 

15 farbe als auch Interf erenzf arbe erhalten wurden. 

Die Mengen an Titandioxid und dem metallischen Silber, das 
auf den Glimmer in dem Material mit dem Silber-Perlglanz 
aufgetragen worden waren, wurden in entsprechender Weise wie 
20 in Beispiel 1 beschrieben bestimmt, 

Als Ergebnis wurde gefunden, daB das Material mit dem 
Silber-Perlglanz 34 Teile Titandioxid und 4,4 Telle metalli- 
sches Silber auf 100 Teilen des Glimmers aufwies. 

25 

Beispiel 9 f Zubereituna ) 

Eine 50 g Menge von dem mit metallischem Cobalt beschichte- 
ten Material von blauem Perlglanz, erhalten wie in Beispiel 
1 beschrieben, wurde mit Silber in der in Beispiel 8 be- 
30 schriebenen Weise beschichtet. Es wurden 51,0 g eines Mate- 
rials mit einem blauen Perlglanz mit einer brillanten Er- 
scheinungsf arbe wie. auch Interf erenzf arbe und einem ausge- 
zeichneten Glanz erhalten. 

35 Die Mengen an Titandioxid und metallischen Silber, die auf 
den Glimmer in dem Material mit dem Siiber-Perlglanz auf- 



getragen worden waren, wurden in entsprechender Weise wie ij» 
Beispiel 1 beschrieben bestimmt. 



Als Ergebnis wurde gefunden, dafi das Material init dem 
5 Silber-Perlglanz 86,0 Teile Titandioxid und 4,2 Teile Silbei 
auf 100 Teilen des Glimmers enthielt. 

Die Farbtone der Titan-Glimmer-Verbundmaterialien , die nach 
den Beispielen 1-9 erhalten wurden, sind in Tabelle 1 zusam- 
10 mengestellt . 



Tabelle 1 



15 



20 



25 



30 



Beispiel Nr. 



Farbton 



HV/C* 



1 Blau 

2 Griin 

3 Blau 

4 Itot-purpur 

5 Blau 

6 Rot 

7 Gold 

8 Silber 

9 Blau 



9, 0 2PB 

2,30G 

4,23B 

6,13RP 

5,34PB 

5,25RP 

4^98Y 

7^50y 

7,24PB 



5^68/4,61 

4^13/3,29 

5^18/3j29 

4^31/3,16 

3,41/lOj 66 

3^36/6,75 

7,33/10,41 

8,62/2^13 

7^38/8,15 



* Der Farbton wurde bestimmt aufgrund des Tones ( (U) , der 
Helligkeit (V) und der Chromas mittels einer Pulver-Zellen- 
Methode unter Anwendung eines FarbanalysegerStes vom Typ 
Color Analyzer 607 (Hersteller HITACHI, LTD.) 

Die Pigment-Charakteristika der nach den oben beschriebenen 
Beispielen 1-9 hergestellten Titan-Glimmer-Verbundmateria- 
lien wurden untersucht. 
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Zu Vergleichszwecken wurden ferner die Pigmentcharakteristi- 
ka von far bi gen Titan-Glimmer-Perlglanzpigmenten mitbestimmt 




(d.h. von handelsiiblichen titanisierten Glimmerpigmenten mit j 
einem zugesetzten Farbbildner, die im Handel erhaltlich sind 
von der Firma Mearl Co., USA). Die zu Vergleichszwecken mit- 
getesteten, im Handel erhaltlichen gefarbten titanisierten 
5 Gliimnerpigroente wurden derart ausgewahlt, daS ihre Farbtone 
ahnlich waren denen der Proben der vorliegenden Erfindung 
Oder deren Farbtonen entsprachen. 

Die im Handel erhaltlichen Plgmente sind in Tabelle 2 aufge- 
10 fuhrt. 



Tabelle 2 



15 



Vorliegendes Pigment 



im Handel erhaltliches 
Vergleichspigment 



Produkte der Beispiele 4 und 6 

Produkte der Beispiele 1, 3, 
20 5 und 9 

Produkt von Beispiel 2 

Produkt von Beispiel 7 



Cloisonne Rot 
Cloisonne Blau 

Cloisonne Griin 
Cloisonne Gold 



25 Die Zusammensetzungen der im Handel erhaltlichen Pigmente 
sind in Tabelle 3 angegeben- 

Tabelle 3 

3 0 

Zusanmensetzung (t) Ti02 Glinaer Eisejioxid Penri- Canaii 

ferrocyanid 

Cloisonne Rot 36-42 
3 5 Cloisonne Blau 44-49 
Cloisonne Grun 44-48 
Cloisonne Gold 32-38 



56-62 - - 1^5.3 

48-54 - 2-5 

44-48 4-7 2-3* 

58-64 2-6 



*1 ChroBorid 



Erittittelt wurden die Lichtstabilitat , Warmestabil itat , Dis- 
persionsstabilitat und Alkalistabilitat . Die Untersuchungs- 
methoden und Ergefanisse sind iin folgenden angegeben. 

(1) Lichtstabilitat 

Ein.e Probe des vorliegenden Titan-Gliinroer-Verbuhdmaterials 
Oder des im Handel erhaltlichen farbigen titanisierten Glim- 
mers wurde mit Talkum vermischt (hergestellt von der Firma 
Asado Seifun Co.) in einem Verhaltnis von 3:7, worauf 2,5 g 
der Mischung in einer Aluminiumschale durch Verformen in die 
Form eines Quadrates gebracht wurden mit einer Seitenlange 
von 20 mm und einer Dicke von 3 mm. Die verformte Probe 
wurde mittels einer Xenonlampe 30 h lang bestrahlt. Die 
Farbtone der Probe vor der Bestrahlung und nach der Bestrah- 
lung wurden mittels eines Color Analyzers 607 bestimmt und 
die Farbdif ferenz (ZiE) vor und nach der Bestrahlung wurde 
aus den gemessenen Farbwerten errechnet. 

(2) Warmestabilitat 

Eine 3 g Menge einer Probe des vorliegenden Titan-Glimmer- 
Verbundmaterials Oder des im Handel erhaltlichen gefarbten 
titanisierten Glimmers wurde in einen 20 ml fassenden Por- 
zellantiegel eingewogen und 2 h lang an der Luft auf eine 
Temperatur von 200 "c, 300 'c und 400 'c erhitzt. Die Farbe des 
Pulvers nach der Behandlung wurde mittels Color Analyzers 
607 ermittelt und die Farbdif ferenz (/\E) vor und nach der 
Warmebehandlung wurde errechnet. 

(3) Dispersionsstabilitat 

Eine 1,0 g Menge einer Probe des vorliegenden Titan-Glimmer- 
Verbundmaterials oder des im Handel erhaltlichen gefarbten 
titanisierten Glimmers wurde in eine 50 ml fassende gradu- 
ierte Testrohre gegeben, die mit einem Stopsel versehen war 
und 50 ml einer 0,2%igen Hexamethaphosphorsaure wurden zuge- 



geben. Die Probe wurde 30 s lang in einem Gerat voiri Typ ; 
POLYTRON (hergestellt .von der Firma KINEMATICA) dispergiert, 
worauf die Dispersion weiter durch Ultraschall dispergiert 
wurde. Nach der Dispergierung wurde das Testrohrchen in 
5 einem Testrohrchengestell stehengelassen. Die Dispersions- 
bedingungen wurden visuell untersucht, und zwar immittelbar 
nach Einbringen des Testrohrchens in das Testrohrchengestell • 
und wiederum nach 5, 10, 30 und 60 min. 

10 (4) Alkalistabilitat 

Eine 1,5 g Menge einer Probe des vorliegenden Titan-Glimmer- 
Verbundmaterials oder des im Handel erhaltlichen gefarbten 
titanisierten Glimmers wurde in ein 50 ml fassendes Test- 
rohrchen gegeben , das mit einein Stopsel versehen war, worauf 

15 30 ml einer 2N Natriumhydroxidlosung zugegeben wurden. Die 
erhaltene Dispersion in dem Testrohrchen wurde in einem 
Testrohrchengestell stehengelassen. Die Ergebnisse wurden 
visuell nach 24 h ermittelt. 

20 Die Ergebnisse sind in den Tabelle 4 und 5 zusammengestellt . 



Tabelle 4 



Beispiel Nr. oder 
im Handel erh^lt- 


Licht- 
stabi- 


WarmestabilitMt 




liches Pigment 


litat 


200»C 


300»C 


400''C 


Beispiel 


1 




0,13 


0,26 


3^38 


n 


2 


0,3 


0,1 


0,31 


4 ,41 


ffi 


3 






0,22 


3,35 


It 


4 


0,2 




0,21 


4,33 


N 


5 


^2 


0,1 • 


0,28 


5,00 


It 


6 




0^11 


0,19 


4,62 


ft 


7 


0,1 


0,1 


0^36 


4,13 


fl 


8 




0,16 


0,23 


4,61 


fl 


9 




0,1 


0,35 


4,77 


Cloisonne Rot 


35^3 


3,5 


26,2 


45,0 


•1 


Blau 




3,2 


36,4 


37,2 


II 


Giriin 


6,0 


0,2 


0,6 


^8 


H 


Gold 


0,4 


0,3 


0,6 


1,2 



Tabelle 5 



10 



15 



Beispiel Nr. oder • ^ v- t -^-...*! 

im Handel erhalt - D^spersxonsstabxlxtat ^ 

liches- Pigment 



5'min 10 min 30 min 60 min 



Alkali- *2 
StabilitrSt 



Beispiel 


1 












!• 


2 








+ 


-H- 


M 


3 












fl 


4 








+ 




n 


5 




+ 


+ 






ft 


6 


+ 








++ 


« 


7 




+ 






+4 


ft 


8 










4-f 


n 


9 , 


+ 










Cloisonne 


Rot 


+ 










ft 


Blau 












If 


'Griin 


+ 










■ tf 


Gold 






+ 


+ 





20 



25 



30 



35 



*I Uritersuchungs-Kriterien 

+ : keine Sedimentation und gute Dispergierbarkeit 

± : f ortschreitende Sedimentation mit Farb-Segregation 

- : vollstandige Sedimentation mit Farb-Segregation 
*2 Untersuchungs-Kriterien 

++: keine Farbtonveranderung und extreme Stabilitat 
± .: allmahliches Ausbleichen unter WeiB-werden 

- : Probe war ausgeblichen und wurde weiB 

Wie sich aus den Ergebnissen in Tabellen 4 und 5 eindeutig 
ergibt, weisen die Titan-Glimmer-Verbundmaterialien gemaB 
der vorliegenden Erfindung eine ausgezeichnete Lichtstabili- 
tat, Warmestabilitat, Dispersionsstabilitat und Alkalistabi- 
litat auf. Im Falle der Lichtstabilitat lagen die Farbdiffe- 
renzen (ZXE) vor und nach der Warmebehandlung bei 0,3 oder 



darunter (d.h. keine wesentliche Veranderung) , und die Farb-- 
veranderung war nicht visuell f eststellbar im Falle der Pro- 
ben der vorliegenden Erfindung, wohingegen im Falle der Ver- 
gleichsproben eine Farbveranderung vor und nach der Warmebe- 
handlung eindeutig feststellbar war, und zwar sogar mit dem 
nackten Auge^ 

Was die Warmestabilitat anbelangt, so lag die Farbdif ferenz 
bis zu 300 *C bei 0,4 Oder weniger, was im Falle der Proben 
der Erfindung mit dem Auge praktisch nicht feststellbar war- 
Eine gewisse Verfarbung trat bei 400"c auf , wobei diese Ver- 
farbung verursacht wurde durch die Oxidation der metalli- 
schen Pulverteilchen auf den Oberflachen der Titan-Glimmer- 
Verbundmaterialien zu den entsprechenden metallischen Oxi- 
den. Im Gegensatz hierzu waren im Falle der handelsublichen 
Produkte die Farbveranderungen eindeutig feststellbar, mit 
der Ausnahme im Falle von Cloisonne Gold. 

Was die Dispersionsstabilitat anbelangt, so waren die Titan- 
Gliiumer-Verbundmaterialien gemaB der vorliegenden Erfindung 
gleichformig dispergiert, und zwar auch nach einsttindigem 
Stehenlassen, wohingegen die im Handel erhaltlichen Produkte 
nach einstundigem Stehenlassen entfarbt waren, aufgrund der 
Abtrennung der farbenden Mittel (z.B. Ferrif errocyanid , Car- 
min, Chromoxid), die zugegeben waren waren. 

Was die Alkali-Stabilitat anbelangt, waren die Titan-Glim- 
mer-Verbundmaterialien der Verbindung vollstandig stabil, 
wohingegen slch die im Handel erhaltlichen Produkte als 
nicht stabil erwiesen und allmahlich entfarbt wurden. 

Aus den oben zusammengestellten Untersuchiingsergebnissen 
ergibt sich eindeutig, da5 die Titan-Glimmer-Verbundmateria- 
lien der Erfindung ausgezeichnete Stabilitaten bezuglich der 
verschiedenen Pigment-Charakteristika aufweisen. 
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, Titan-Gliiraner-Verbundmaterial mit (i) Glimmer^ und (ii) einnr; 
ersten Beschichtung aus Titandioxid, aufgetragen auf die Ober- 
flSche des Glimmers, dadurch gekennzeichnet , daB das Material 
ferner (iii) eine zweite Beschichtung aus pulverf ormigen Teil- 
chen von mindestens einem Metall, ausgewahlt aus Cobalt, 
Nickel, Kupfer, Zink, 2 inn. Gold und Silber, aufgetragen o.uf 
die erste Beschichtung, aufweist, wobei die Dicke der ersteri'*^ 
Beschichtung bei 2 x lO"* m (200 A) oder mehr betragt und die 
Dicke der zweiten Bes;chichtung bei 5 x lo"*''^ m bis 6 x lO"^ m 
(5 bis 600 A) liegt. 

Titan-Glimmer--Verbundmaterial nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Menge an Titandioxid in der ersten Beschich- 
tung bei 10 bis 400 Gewichtsteilen, bezogen auf 100 Gewichts- 
telle des Gliininers liegt. 

Titan-Gliininer-Verbundmaterial nach Anspruch 1 oder 2, dadurch 
gekennzeichnet, daB die Dicke der ersten Beschichtung bei 
9 X lO"^ m (900 A) oder mehr liegt. 

Titan-Glimmer-Verbundmaterial nach einem der Anspriiche 1-3, 
dadurch gekennzeichnet , . daB die Menge . an den metallischen 
Pulverteilchen in der zweiten Beschichtung bei 0,01 bis 60 
Gewichtsteilen, bezogen auf 100 Gewichtsteile des Glimmers 
liegt. 

Titan-Glimmer-Verbundmaterial nach einem der Anspriiche 1-4, 
dadurch gekennzeichnet, daB die Dicke der zweiten Beschichtung 
bei 2 X lO"^ bis 6 x 10^^ m (200 bis 600 A) liegt. 

Farbende Zusammensetzung mit einem Titan-Glimmer-Verbundmate- 
rial nach einem der Anspriiche 1-5. 



Kosmetisches Praparat, das als FSrbemittel ein Titan-Glimmer- 
Verbundmaterial nach einem der Anspruche 1-5 enthSlt. 



Fig. I 
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